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Zur Analytik der Mutterkornalkaloide 
5. Mitt."): Trennung der hydrierten Alkaloide 
Aus dem Pharmazeutischen Institut der Johannes-Gutenberg-Universitat Mainz 
(Eingegangen am 15. November 1963) 


Mit der chromatographischen Analyse der hydrierten Mutterkornalkaloide hatten 
sich die Arbeitskreise um Stoll!) und Rochelmeyer*) beschiftigt. Beide Gruppen 
arbeiten papierchromatographisch, wobei die Dauer der Ausfiihrung mehrere Stun- 
den beansprucht. Das Stoll’sche Verfahren, das spiter von Adamanis*) auf Rund- 
filter tibertragen wurde, wobei eine gewisse Zeitersparnis resultiert, verlangt zudem 
noch eine exakte Hinhaltung der aufwendigen Bedingungen. Es erschien daher 
wiinschenswert, eine einfachere und schnellere Methode zu finden. Nachdem Tet- 
chert’) die Trennung der nicht hydrierten Peptidalkaloide auf formamidimpragnier- 
ten Zellulosepulverplatten durchgefiihrt hatte, war es naheliegend, diese Arbeits- 
weise auch fiir die Auftrennung der hydrierten Alkaloide heranzuziehen. Die Ver- 
suche ergaben, da8 mit dem Entwicklungsgemisch Essigester/n-Heptan/Diithyl- 
amin (5:6: 0,02) eine exakte Trennung der Dihydroergotoxingruppe erreicht wird ; 
Dihydroergotamin trennt sich erwartungsgemi8 klar ab. Da die hydrierten Alka- 
loide keine Eigenfluoreszenz besitzen, wurde zur Sichtbarmachung das bereits 
friher erprobte Verfahren”) herangezogen, wonach das entwickelte Chromato- 
gramm etwa 20 Min. mit kurzwelligem UV-Licht bestrahlt wird. Danach sind die 
Alkaloide als gelbgriin fluoreszierende Zonen sichtbar. Die Nachweisgrenze bei 
dieser Arbeitsweise betrigt etwa 0,05 7, womit gegeniiber der Papierchromato- 
graphie zudem noch der Vorteil der gréBeren Empfindlichkeit gegeben ist. 


Bei dieser Arbeitsweise wird gleichzeitig auch die Trennung der nicht hydrierten 
Peptidalkaloide erreicht. Dabei zeigt allerdings Ergocornin den gleichen Rf-Wert 
wie Dihydroergokryptin. Man kann aber trotzdem beide Alkaloide nebeneinander 
erkennen, da nach der Bestrahlung die urspriinglich blaue Fluoreszenz des Ergo- 
cornins von der gelbgriinen Fluoreszenz des Dihydroergokryptins iiberlagert wird. 


Die beschriebene Methode erlaubt also die qualitative Analyse von hydrierten 
und nicht hydrierten Peptidalkaloiden nebeneinander in einem Arbeitsgang durch- 
zufiihren. Durch Schitzung der Fluoreszenzintensitaét kann gleichzeitig noch eine 
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semiquantitative Bestimmung der einzelnen Substanzen vorgenommen werden, Fir 
die gesamte Analyse kann mit einer Arbeitedauer von etwa einer Stunde gerechnet 
werden. 


Die nachfolgend angefiihrten Rf-Werte stellen Mittelwerte aus mehreren Be- 
stimmungen dar. 


Alkaloid Rf-Wert Alkaloid Rf-Wert 
Dihydroergotamin 0,09 Dihydroergokryptin _ 0,50 
Ergotamin 0,11 Ergocristin 0,41 
Ergosin 0,17 Ergocornin 0,50 
Dihydroergocristin 0,30 Ergokryptin 0,61 
Dihydroergocornin 0,38 

Beschreibung der Versache 


Herstellung der Zellulosepulverplatten 

8 g ,,Zellulosepulver zur analytischen Chromatographie“ werden mit 55 ml destilliertem 
Wasser zu einer gleichmaSigen Suspension angericben und auf 5 Glasplatten (20 x 20) 
ausgestrichen. Nach Vortrocknung der Beschichtung unter dem Warmluftventilator wer- 
den die Platten 30 Min. bei 110° im Trockenschrank getempert. Nach dem Abkiihien im 
Exsikkator sind sie gebrauchsfertig. 


Imprignierung der Zellulosepulverplatten 

Auf den Platten werden 1,5 cm vom unteren Rand entfernt in Abstinden von 1 om die 
Startpunkte, bei 16,5cm das Ende der Laufstrecke markiert. Die Impragnierung der 
Platten erfolgt durch Eintauchen in eine 15proz. (v/v) Lésung von Formamid in Aceton. 
Das Lésungsmitte] wird zunichst unter dem Kaltluftventilator abgedunstet und die Platte 
anschlieBend 90 Sek. bei 100° im Trockenschrank getempert. 


Auftragen und Chromatographie der Alkaloide 

Auf die Startpunkte der so vorbehandelten Platten werden die Alkaloide bzw. Alkaloid- 
gemische in einer Menge von 2—20 y aufgetragen. Die Entwicklung erfolgt aufsteigend 
unter Verwendung der Mischung Essigester/n-Heptan/Diithylamin (5: 6: 0,02). Die Lauf- 
zeit betrigt etwa 30 Min. 


Nachweis der aufgetrennten Alkaloide 

Die nicht hydrierten Alkaloide kénnen durch Betrachten der Platten im gefilterten 
UV-Licht als blau-fluoreszierende Zonen erkannt werden. Zum Nachweis der hydrierten 
Alkaloide werden die Platten mit einer Analysenlampe (Quecksilberniederdruckbrenner) 
20 Min. bestrahlit, wonach die Alkaloide als gelbgriin-fluoreszierende Flecke sichtbar sind. 


Anschrift: Prof. Dr. H. Rochelmeyer, 65 Mainz, Saarstr. 21. 


